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(54) Title: METHOD AND INSTALLATION FOR REFINING SILICON 
(54) litre: PROCEDE ET INSTALLATION D'AFFINAGE DU SILICIUM 
(57) Abstract 

The invention concerns a method for refining silicon, consisting 
in filling a cold induction crucible (1) with solid silicon; liquefying the 
crucible content; carrying out, using the induction crucible, a turbulent 
mixing of the silicon bath (b) by bringing up the liquid from the bottom 
of the crucible towards the free surface along the crucible central axis; 
directing a plasma (f) generated by an induction plasma torch (2) 
towards the bath surface for a time interval enabling the elimination 
of impurities for which the plasma reactive gas (g r ) is adapted. 

(57) Abrege* 

L* invention conceme un proc^de" d'affinage du silicium, consis- 
tant a remplir un creuset froid inductif (1) de silicium solide; a liqu6fier 
le contenu du creuset; a organiser, au moyen du creuset inductif, un 
brassage turbulent du bain de silicium (b) en amenant le Hquide depuis 
le fond du creuset vers la surface Iibre en remontant le long de Taxe 
central du creuset; et a diriger un plasma (f) produit par une torche a 
plasma inductive (2) vers la surface du bain pendant une duree per- 
mettant 1 Elimination dMmpuretes pour lesquelles le gaz reactif (g r ) du 
plasma est adapts. 
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PROCEDE ET INSTALLATION D'AFFINAGE DU SILICIDM 

La presente invention concerne la fabrication du 
silicium pour constituer des cellules de production d'energie 
electrique par effet photovoltaique . 

Actuellement, le silicium destine aux techniques 
5 photovoltaiques est essentiellement constitue des rebuts de 
l f industrie micro-electronique, car le silicium utilise pour des 
applications photovoltaiques peut contenir une proportion d'impu- 
retes (de l*ordre de 10" 6 ) moins critique que le niveau d'impu- 
retes (10~ 9 ) generalement requis en micro-electronique. 

10 II serait souhaitable de disposer d'une autre source de 

silicium pour produire du silicium adapte aux produits photo- 
voltaiques. En particulier, les rebuts de l ! industrie micro- 
electronique risquent de devenir rapidement insuffisants pour 
satisf aire les besoins des techniques photovoltaiques . 

15 Actuellement , on cherche a af finer le silicium fabrique 

pour des applications metallurgiques pour obtenir du silicium 
d'une purete adaptee aux techniques photovoltaiques. Le silicium 
utilise en metallurgie peut contenir plusieurs pour cent d ! impu- 
retes telles que le fer, le titane, le bore, le phosphore, etc. 

20 On connait (par exenple du document EP-A-0 459 421) un 

procede de purification du silicium qui consiste a diriger un 
plasma d'arc vers la surface d'un bain de silicium. La vitesse 
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elevee du plasma provogue un mouvement du bain dont 1 ' intensite 
depend de la puissance du plasma. Le silicium est contenu dans un 
creuset chaud a paroi de silice (Si0 2 ) . 

Un tel procede presente plusieurs inconvenient s . En 
5 particulier, le recours a un plasma d'arc necessite des electro- 
des qui constituent une source de pollution du silicium devant 
etre purifie. De plus, le recours a une paroi de silice est une 
source de pollution du silicium du bain par l'oxygene de la 
silice . 

10 La presente invention vise a proposer un nouveau pro- 

cede d'affinage du silicium permettant d'atteindre un degre de 
purete eleve et qui soit particulierement adapte a 1 1 af f inage de 
grandes quantites de silicium, done adapte a un processus indus- 
triel d'obtention de silicium presentant un degre de purete 

15 suffisant pour les techniques photovoltaiques . 

La presente invention vise, en particulier, a pallier 
les inconvenients des precedes connus. 

La presente invention vise egalement a proposer un pro- 
cede d'affinage qui puisse etre mis en oeuvre du debut a la fin 

2 0 dans line meme installation d'affinage. En particulier, la pre- 

sente invention vise a minimiser le recours a des moyens d'affi- 
nage mecaniquement differents les uns des autres et a permettre 
I 1 elimination d'impuretes de natures differentes au sein d'un 
meme equipement. 

25 La presente invention vise en outre a ce que ce meme 

equipement puisse servir pour "doper" le silicium une fois 
af f ine . 

Pour atteindre ces objets, la presente invention pre- 
voit un procede d f aff inage du silicium consistant a remplir un 

3 0 creuset froid inductif de silicium solide ; a liquefier le 

contenu du creuset ; a organiser, au moyen du creuset inductif, 
un brassage turbulent du bain de silicium en amenant le liquide 
depuis le fond du creuset vers la surface libre en remontant le 
long de l ! axe central du creuset ,* et a diriger un plasma produit 
3 5 par une torche a plasma inductive vers la surface du bain pendant 
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une duree permettant 1 1 elimination d'impuretes pour lesquelles le 
gaz reactif du plasma est adapte. 

Selon un mode de realisation de la presente invention, 
I'intensite du brassage turbulent est fonction de la frequence 
5 d'un champ electromagnet ique cree par le creuset. 

Selon un mode de realisation de la presente invention, 
le procede consiste a utiliser sequentiellement plusieurs gaz 
reactif s . 

Selon un mode de realisation de la presente invention, 
10 les gaz reactif s sont choisis dans le groupe comprenant le 
chlore, l'oxygene, l'hydrogene, et l f eau sous forme de vapeur. 

Selon un mode de realisation de la presente invention, 
le procede consiste en outre, apres purification du bain de sili- 
cium, a inverser le sens de brassage du bain et a injecter, comme 
15 gaz reactif du plasma, un element permettant de doper le 
silicium. 

Selon un mode de realisation de la presente invention, 
le gaz reactif injecte pour doper le silicium est de l'hydrogene. 

Selon un mode de realisation de la presente invention, 

2 0 le silicium est traite par lots d'un volume correspondant 

sensiblement au volume que peut contenir le creuset, le creuset 
n'etant pas vide integralement a I 1 issue du traitement d'un lot 
courant pour constituer une amorce liquide favorisant la fusion 
lors du lot suivant. 
25 Selon un mode de realisation de la presente invention, 

lors d'une phase de demarrage initiale de 1' installation, le 
plasma est utilise sans gaz reactif pour chauffer la surface de 
la charge de silicium contenue dans le creuset jusqu'a ce que 
cette charge atteigne une temperature suffisante pour la rendre 

3 0 conductrice, la poursuite du chauffage de la charge et son main- 

tien a la temperature souhaitee etant par la suite assures par le 
champ magnetique du creuset inductif . 

La presente invention prevoit en outre une installation 
d'affinage du silicium comportant un creuset froid inductif 
35 propre a recevoir le silicium, une torche a plasma inductive 
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dirigee vers la surface libre de la charge de silicium contenue 
dans le creuset, et une culasse magnet ique amovible entre la 
torche a plasma et le creuset, la culasse etant annulaire pour 
perroettre le passage de la flamme de plasma. 
5 Selon un mode de realisation de la presente invention, 

le creuset comporte, en son fond, un orifice dont l'ouverture est 
commandee par une vanne electromagnetique . 

Ces objets, caracteristiques et avantages, ainsi que 
d f autres de la presente invention seront exposes en detail dans 
10 la description suivante de modes de realisation particuliers 
faite a titre non-limitatif en relation avec les figures jointes 
parmi lesquelles : 

la figure 1 represente, de fagon tres schematique, une 
installation d'affinage selon la presente invention au cours 
15 d'une phase de purification du silicium ; et 

la figure 2 represente 1 1 installation de la figure 1 au 
cours d'une phase de dopage du silicium selon la presente 
invention. 

Les memes elements ont ete designes par les memes refe- 
2 0 rences aux differentes figures. Pour des raisons de clarte, seuls 
les elements de 1 1 installation qui sont necessaires a la compre- 
hension de 1 1 invention ont ete representes aux figures et seront 
decrits par la suite. 

Selon la presente invention, une installation d'affi- 

2 5 nage du silicium cortprend essentiellement un creuset froid 1 

chauffe par induction (bbbine 12) , destine a contenir un bain de 
silicium b, et une torche a plasma inductif 2 orientee pour que 
la "flamme" f de plasma vienne lecher la surface libre du bain b. 

La fonction du plasma est de creer un milieu plasma 

3 0 forme des radicaux libres et des ions du ou des gaz plasmagenes 

au voisinage de la surface libre du bain b de silicium. L 1 atmos- 
phere ainsi creee a la surface libre du bain de silicium est 
extremement reactive et les impuretes presentes a la surface du 
bain se combinent avec le gaz react if du plasma et deviennent 
35 volatiles (ou, a l 1 inverse, solides) a la tenperature de surface 
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du bain. L' ensemble de 1 1 installation est maintenu sous une 
atmosphere controlee, ce qui permet d'evacuer au fur et a mesure 
les molecules volatiles contenant des impuretes . 

Le choix d'une torche a plasma inductif presente, en 
5 particulier par rapport a 1 'utilisation d'une torche a plasma par 
champ electrique ("plasma arc"), 1' avantage de ne pas polluer le 
bain par la consommation de l 1 electrode necessaire a la 
generation du plasma. 

Un autre avantage lie a l 1 utilisation d'une torche a 

10 plasma, par rapport a 1'utilisation d'un faisceau d 1 electrons 
pour focaliser des densites d'energie importantes propices a la 
vaporisation directe des especes a la surface d'un bain, est que, 
dans le cas d'un plasma inductif, on a un systeme au voisinage de 
l'equilibre, et on peut done mettre a profit les differences de 

15 volatilite des elements ou de leurs composes. Par exemple, le 
silicium peut ne pas etre vaporise. 

Un autre avantage est que l 1 action chimique du plasma a 
1' interface liquide-plasma est repartie sur toute la surface du 
bain grace a l'ecoulement du gaz plasmagene fourni par la torche. 

20 Le recours a un creuset froid inductif a plusieurs 

objectifs. Tout d f abord, cela presente 1 ! avantage de ne pas 
polluer le silicium liquide qui se trouve maintenu dans un auto- 
creuset, e'est-a-dire qu'une peau de silicium solide (non repre- 
sentee) revet l'interieur du creuset et contient le silicium 

25 liquide. Ainsi, le silicium liquide ne risque pas d'etre pollue 
par le materiau constitutif des parois 11 du creuset proprement 
dit, ou d'une paroi intermediaire comme dans les procedes connus. 

Un autre avantage du recours a un creuset froid 
inductif est que cela permet de creer un brassage turbulent dans 

30 le bain de silicium de maniere a favoriser la purification. Eh 
effet, en 1 ! absence de brassage du bain de silicium, les temps de 
diffusion des itnpuretes qui doivent migrer de 1 ' interieur .de la 
masse fondue vers I 1 interface liquide-plasma pour pouvoir etre 
conibinees puis vaporisees sont incompatibles avec un procede 

35 economiquement viable d'un point de vue industriel. 



WO 99/32402 



PCT/FR98/02765 



Une caracteristique de la presente invention est que le 
champ magnetique du creuset froid inductif est, de preference, 
alternatif et monophase, c'est-a-dire que la bobine 12 du creuset 
froid 1 est alimentee par une tension alternative monophasee. Le 
5 choix d'un tel champ magnetique presente l'avantage de provoquer 
un chauffage du bain de silicium en meme temps qu ! il en provoque 
le mouvement . 

En effet, en soumettant le silicium a un champ 
magnetique alternatif au moyen de la bobine 12 du creuset, on 

10 provoque, dans le silicium, des variations de flux qui donnent 
naissance a des courants induits localises en peripherie du 
materiau (dans la peau electromagnet ique) . 

Ces courants induits ont un effet thermique permettant 
le chauffage (done la fusion) du materiau, et des effets mecani- 

15 ques (pression magnetique et brassage turbulent) resultants de 
1 1 interaction entre ces courants et le champ magnetique applique. 
Lorsque le materiau devient liquide, la partie non rotationnelle 
des forces induit une pression magnetique dans le materiau dont 
la surface libre prend alors une forme de dome (figure 1) . La 

20 partie rotationnelle des forces induit des couples moteurs a 
l'interieur du liquide et le met en mouvement dans un brassage 
electromagnet ique . Ce brassage est dit turbulent car il provoque, 
non seulement des recirculation a grande echelle (a l 1 echelle du 
bain) et a vitesse elevee pour renouveler constamment et rapide- 

25 ment la surface libre du bain et amener les especes libres a eli- 
miner pres de la surface reactive, mais egalement une turbulence 
a petite echelle au voisinage de la surface libre pour amener 
toutes les substances a eliminer sur la surface et augmenter 
ainsi les cinetiques reactionnelles . Toutes les echelles du bras- 

30 sage subissent directement une injection d 1 energie cinetique a 
partir de 1 ' energie magnetique . 

A 1' inverse, une circulation par frottement fluide 
comme utilisee dans les procedes connus (EP-A-0 459 421) cree un 
brassage a grande echelle et ce n'est que par degradation et 

35 transfert d ' energie que le mouvement est transmis vers les echel- 
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les plus petites. Outre 1 1 inconvenient d ! une grande deperdition 
d'energie pour parvenir a des turbulences a petite echelle, un 
tel procede ne permet pas de controler le- mouvement autrement 
qu'en intervenant sur le plasma d'arc generateur du mouvement . 
5 Selon l 1 invention, le choix de la frequence du champ 

magnet ique alternatif permet de regler les parametres (effet 
thermique, pression magnet ique, brassage electromagnet ique) du 
bain et, en particulier, de favoriser I'un des parametres. 

Selon la presente invention, la frequence d 1 excitation 

10 de la bobine 12 du creuset 1, alimentee par un generateur 13, est 
choisie pour favoriser un brassage turbulent du bain de silicium 
b qui, dans des etapes de purification du procede de l 1 invention, 
s'effectue dans le sens symbolise par les f leches a la figure 1, 
c'est-a-dire que le liquide est amene depuis le fond du creuset 

15 vers la surface libre en remontant le long de I'axe, la descente 
vers le fond du creuset s'effectuant en peripherie de celui-ci. 

Le caractere turbulent ou non du brassage depend de la 
frequence du courant, de la taille du creuset et de la valeur 
typique du champ magnet ique. Le norribre de Reynolds (Re) permet de 

2 0 determiner la nature de 1 1 ecoulement . Le parametre d'ecran (Ra>) 
est fonction du diametre du creuset, de la conductivity elec- 
trique du bain et de la frequence (Rto = pioR 2 , ou \i designe la 
permeabilite du vide, co designe la pulsation, a designe la 
conductivity electrique du materiau liquide et R designe le rayon 

2 5 du creuset) . Le parametre d'ecran caracterise la plus ou mo ins 

grande penetration du champ dans le bain. Si le champ ne penetre 
que tres superf iciellement (frequence elevee) , les forces de 
Laplace ne s'exerceront que sur la partie peripherique du bain et 
le brassage sera faible. De meme, si le champ penetre totalement 

3 0 (frequence nulle) , il n'y aura pas de brassage. Pour que le bras- 

sage soit maximum, le parametre d'ecran doit avoir une valeur de 
l'ordre de 40. On notera que ce parametre d^cran est ajustable 
par l'operateur. 

Un tel brassage presente plusieurs avantages pendant 
35 les phases de purification. 
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Tout d'abord, le fluide de la partie inferieure du 
creuset est ramene rapidement vers la surface libre reactive et 
les impure tes peuvent alors etre combinees puis vapor i sees par le 
plasma de sorte a etre evacuees. On notera que les especes for- 
5 mees par reaction du plasma avec les inpuretes contenues dans le 
silicium sont eliminees en continu dans 1 1 installation et, par 
consequent, la reactivite de I 1 interface est constante et ne 
sature pas. 

Un autre avantage de la circulation prevue a la figure 
10 1 est que si des particules solides (souvent des oxydes plus 
legers) , resultant egalement de la reaction chimique d 1 inpuretes 
avec le plasma, se forment a la surface du bain, celles-ci sont 
entrainees vers la paroi 11 du creuset l, c'est-a-dire vers la 
croute de silicium solide ou elles sont piegees, augmentant ainsi 
15 l'efficacite de la purification. 

Le choix des frequences d' alimentation de la bobine du 
creuset est fonction de sa taille et de sa forme. Par exemple, 
avec un creuset d f un diametre de l'ordre de 60 cm pouvant conte- 
nir une charge de silicium de l'ordre de 200 kg, on peut 
2 0 travailler avec une frequence de l ! ordre de 50 ou 60 Hz pour la 
bobine du creuset, done a la frequence du reseau electrique 
industriel . 

Un avantage de la presente invention est qu'il est 
desormais possible d'injecter simultanement ou successivement, 

2 5 sans autre manipulation que ^ouverture de vannes d 1 alimentation 

en gaz (non representees) , divers gaz reactif s g r dans le plasma 
et d'en controler la concentration par rapport aux gaz plasma- 
genes. Dans une torche 2 telle qu^llustree par la figure 1, le 
gaz reactif g r est amene au centre de la torche, ion gaz auxi- 

3 0 liaire g a , par exettple de 1' argon, est vehicule de fagon concen- 

trique aux gaz reactif s. Un gaz plasma g p , par exemple egalement 
de 1' argon, est en outre vehicule de fagon concent rique au gaz 
auxiliaire. Une bobine d 1 induction 21 entoure 1'extremite libre 
de la torche 2 de sorte a creer le plasma inductif . La bobine de 
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la torche est genera lenient excitee par un courant alternatif a 
une frequence de 1 ' ordre du MHz par un generateur 22 . 

Selon la presente invention, differents gaz reactifs 
peuvent etre injectes dans le plasma soit simultanement, soit 
5 success ivement pour leur action selective sur les elements inde- 
sirables. A titre d'exemple de gaz reactifs, on notera 1' oxygene, 
1 ' hydrogene , le chlore ou l ! eau, sous forme de vapeur. Le choix 
du gaz est determine par les proprietes chimiques et thermo- 
dynamiques de l'impurete a eliminer. L ! utilisation de chlore dans 

10 le plasma permet de former des chlorures volatiles avec des impu- 
retes comme le bore, l , antimoine ou l 1 arsenic qui sont parmi les 
impuretes les plus frequentes dans le cas de silicium provenant 
de re jets de l'industrie micro-electronique . Le silicium se 
combine egalement au chlore pour former un chlorure volatile. 

15 L 1 evaporation des impuretes est favorisee par le controle du 
renouvellement de 1 ! atmosphere au-dessus du bain de silicium 
fondu (une pression de vapeur plus faible pour les chlorures 
d 1 impuretes les rend plus volatiles) . 

L' oxygene permet 1 1 elimination des traces de carbone 

20 (le silicium est obtenu par reduction du sable (silice) par le 
carbone en four a arc) . On notera que 1* injection de gaz reactif 
tel que l f oxygene dans le plasma est parfaitement controlable a 
la difference d'une liberation d' oxygene par une paroi en silice 
comme dans les procedes connus . 

25 L f oxygene # ou bien plus efficacement l ! eau sous forme 

de vapeur, ou bien la cortibinaison oxygene -hydrogene, permet de 
rendre volatile le bore sous la forme B3H3O5, qui est gazeux* 

De fagon pratique, pour des raisons de securite et 
d 1 economies evidentes, on prefere l ! eau ou 1 ! oxygene chaque fois 

3 0 que cela est possible. 

De preference, 1 ' installation d ! affinage conprend en 
outre une culasse magnet ique amovible 3 (figure 2) dont le role 
est d ! inverser le sens de circulation dans le bain de silicium. 
La vitesse de brassage etant proportionnelle a la valeur typique 

3 5 du champ magnetique, la presence ou non de la culasse magnetique 
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permet de modifier ce champ et donne la vitesse et le caractere 
turbulent ou non de 1 1 ecoulement , sans avoir a modifier la fre- 
quence, ce qui presenterait de serieuses difficultes technologi- 
ques et f ondamentales . Le role de la culasse magnetique 3 sera 
5 mieux conpris par la suite. 

L 1 invention va maintenant etre decrite en relation avec 
un exeraple de mise en oeuvre prefere du procede d ! affinage du 
silicium dans une installation telle que decrite ci-dessus. 

Au depart, le creuset froid 1 est retrpli de poudres, de 

10 copeaux ou de debris de silicium provenant, par exenple, d'un 
reservoir 4. Le silicium etant semiconducteur, il doit etre pre- 
chauffe avant de devenir progressivement conducteur (autour de 
800 °C) et de pouvoir alors etre chauffe par induction au moyen de 
la bobine 12 du creuset 1. 

15 Selon la presente invention, on actionne d ! abord la 

torche a plasma 2, pour prechauffer la charge de silicium solide 
et la porter a la tenperature permettant d'obtenir un couplage 
avec le champ a basse frequence cree par la bobine 12 du creuset 
1. Le gaz utilise dans cette phase de prechauffage est, de prefe- 

2 0 rence, de I 1 argon. Le cas echeant, de l'hydrogene est introduit 
corrme gaz reactif pour augmenter la conductivite thermique du 
plasma et accelerer ainsi le prechauffage de la charge de 
silicium. 

Un avantage d'effectuer un prechauffage au moyen de la 

2 5 torche a plasma par rapport a 1' utilisation classique d'un sus- 

cepteur est que l'on evite ainsi toute pollution du silicium qui 
serait autrement apportee par le materiau du suscepteur (genera- 
lement du carbone ou du f er) . 

A la fin de cette phase de demarrage, le silicium est 

3 0 entierement fondu et l'energie necessaire au maintien de cet etat 

fondu est essentiellement delivree par la bobine du creuset 1. 

Dans une deuxieme phase de purification, on favorise un 
brassage turbulent du bain de silicium dans le sens des f leches a 
la figure 1 et on introduit, dans le plasma, simultanement ou 
35 sequent iellement, un ou plusieurs gaz reactif s appropries a 
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1 1 elimination des impuretes qui, en se combinant avec un gaz 
reactif a la surface du bain b, forment des especes volatiles qui 
sont vapor isees. On notera que les traces d'oxygene (ou d'autres 
impuretes) contenues dans les poudres et copeaux introduits par 
5 le distributeur 4 de silicium solide lors de l'etape precedente 
provoquent la formation d'une gangue en surface du bain. Cette 
gangue, qui est constitute d ! oxyde et de sous-oxydes plus legers 
que le reste du bain, est rejetee a la peripherie du creuset 1 
grace au brassage turbulent dans le sens des fleches a la figure 
10 1. On garantit ainsi une surface degagee a 1' interface liquide- 
plasma. 

La phase de purification peut cortporter plusieurs eta- 
pes correspondant a l f utilisation de differents gaz reactif s en 
fonction des elements a eliminer du bain liquide. 

15 Une autre caracteristique de la presente invention, 

appliquee a l ! obtention de silicium pour des applications photo- 
voltalques, est de prevoir une troisieme phase de "dopage" du 
silicium purifie, par des elements favorisant le pouvoir photo- 
voltaique du silicium polycristallin par passivation des defauts, 

2 0 par exenple de l f hydrogene. 

Selon la presente invention, une fois le silicium puri- 
fie, on introduit comma gaz reactif, un dopant dans le plasma, 
par exemple, de l'hydrogene. Pour ameliorer l 1 inclusion des 
atomes d'hydrogene dans le silicium, on inverse de preference les 

2 5 mouvements du brassage turbulent dans le bain liquide. Pour ce 
faire, selon la presente invention, on met en place la culasse 
magnet ique 3 qui presente vine forme annulaire au centre de 
laquelle passe le plasma. Bien qu f il soit possible d'utiliser une 
culasse magnet ique annulaire sous forme d ! une bobine commandee 

30 par une excitation alternative, on preferera selon 1 ! invention 
utiliser une culasse magnetique constitute d'un aimant permanent, 
par exemple, sous la forme de deux demi-anneaux qui sont ramenes 
autour de la flamme f de plasma lorsque l ! on souhaite inverser le 
sens du brassage turbulent dans le bain. Cette inversion du sens 

35 du brassage turbulent du plasma conduisant, comme l f illustre la 



WO 99/32402 



PCT/FR98/02765 



12 



figure 2, a ce que le liquide soit entraine vers le fond du 
creuset en descendant le long de l'axe et remonte vers la surface 
libre par la paroi du creuset, favorise l 1 inclusion des atomes 
d'hydrogene dans le bain. 
5 De preference, pour eviter que l 1 inversion du brassage 

ne provoque le retour au centre du bain des gangues et scories 
rejetees en peripherie au cours de la phase precedente, on 
commence par abaisser la puissance de chauffage du creuset 1, 
pour augmenter l'epaisseur de la couche externe solide du bain 
10 fondu, et figer ainsi les especes solides contenant des impu- 
retes . 

Dans une quatrieme phase, une fois le silicium affine 
et dope pret, celui-ci est coule sous forme de lingots propres a 
etre scies pour obtenir des cellules solaires. Cette coulee peut, 

15 selon un mode de realisation non represents, etre obtenue par 
renversement du creuset. 

Selon le mode de realisation represents aux figures 1 
et 2, la coulee est obtenue par 1 1 actionnement d ! une vanne 5 de 
fermeture d'un orifice 14 au fond du creuset 1. 

20 Par exernple, on pourra utiliser une vanne electro- 

magnetique qui a pour objectif de faire fondre un bouchon de 
silicium solide qui obture le fond du creuset. Ce bouchon est 
maintenu, pendant les autres phases, a l'etat solide par refroi- 
dissement de la paroi de l f orifice 14. On utilise alors une 

25 bobine 51 entourant 1' orifice de sortie. Cette bobine 51 est 
imbriquee dans la partie basse du creuset avec la bobine 12 du 
creuset lui-meme. La frequence du courant alimentant la bobine 51 
de vanne au moyen d'un generateur 52 est adaptee a la dimension 
de 1 ! orifice 14 et est done beaucoup plus elevee que la frequence 

3 0 du courant qui alimente la bobine 12 du creuset. On evite ainsi 
un couplage trop important entre les deux bobines. Dans la zone 
de recouvrement des deux bobines 12 et 51, aucune des deux 
frequences n'est, bien entendu, optimale. En 1' absence de courant 
dans la bobine 51, le materiau du creuset a cette hauteur est 

35 chaud, done conducteur, mais solide. Lorsqu'un courant est appli- 
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que a la bobine 51 de la vanne 5, le supplement de chauffage 
entralne la fusion de cette zone. Cette fusion se propage pro- 
gressivement vers le bas provoquant ainsi 1 ' ouverture de la vanne 
par fusion du bouchon de silicium solide. La fermeture de la 
5 vanne est obtenue en coupant le courant dans la bobine 51. 

A titre de variante de realisation, on pourra utiliser 
une petite torche a plasma inductif placee sous l 1 orifice de 
vidange du creuset. Cette torche est alors retiree au moment ou 
la temperature de couplage est atteinte (cette temperature de 

10 couplage est, dans le cas du silicium, inferieure a la 
tetrperature de fusion) . 

Pour le traitement d'une charge (ou lot) suivante de 
silicium a affiner, on laisse de preference subsister une quan- 
tite liquide de la phase precedente de maniere a eviter de recou- 

15 rir de nouveau a une premiere phase de demarrage. 

On notera que 1 1 inversion du sens de brassage prevue 
dans la troisieme phase de dopage peut egalement, et de fagon 
preferentielle, etre prevue dans la phase initiale de demarrage 
pour ameliorer le melange des poudres et copeaux de silicium a 

20 fondre en les entrainant vers le centre du creuset et en evitant 
un piegeage immediat par les parois froides. 

Un avantage de la present e invention est qu'au moyen 
d'une seule installation, couplant plasma inductif et creuset 
froid inductif, on obtient un affinage du silicium par rapport a 

25 toutes ses impuretes. Par consequent, cet affinage peut etre 
obtenu dans des conditions economiques interessantes . 

Un autre avantage de la presente invention est qu ! elle 
maintient, pendant les phases de purification et de dopage, le 
silicium dans un etat liquide grace a un moyen de chauffage 

3 0 inductif non polluant. Ce moyen de chauffage est exterieur au 
creuset et laisse completement libre la surface du bain. 

Un autre avantage de 1 'utilisation d ! un creuset froid 
inductif est que le silicium liquide est brasse avec une forte 
intensite de turbulence qui favorise les transferts de matiere 

3 5 dans le bain. La turbulence induite au voisinage de 1' interface 
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accelere les transferts de matiere entre les deux phases en 
dessus et au-dessous de la surface libre et accroit les cineti- 
ques reactionnelles . 

Un autre avantage de la presente invention est que le 
5 recours a une culasse tnagnetique entre la torche et le creuset 
rend possible une inversion du sens de brassage et, par 
consequent, on peut favoriser la fusion d'une nouvelle charge de 
silicium et/ou ameliorer la purification et/ou ameliorer le 
dopage d f un silicium affine. 

10 Bien entendu, la presente invention est susceptible de 

diverses variantes et modifications qui apparaitront a 1'homme de 
I 1 art. En particulier, les gaz utilises dans le plasma seront 
choisis en fonction des impuretes devant etre eliminees du bain. 
De plus, la realisation pratique d'une installation d'affinage 

15 permettant la mise en oeuvre du procede de 1' invention est a la 
portee de 1'homme de I'art a partir des indications fonction- 
nelles donnees ci-dessus. On veillera a respecter le couplage 
entre le plasma et le creuset froid qui permet l f amorgage, sans 
pollution, de la fusion par induction d ! un materiau semiconduc- 

20 teur, et 1 'utilisation d'une culasse tnagnetique annulaire 
permettant de forcer le sens de convection dans le bain. 
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REVINDICATIONS 

1. Procede d'affinage du silicium, caracterise en ce 
qu'il consiste : 

a remplir un creuset froid induct if (1) de silicium 

solide ; 

5 a liquef ier le contenu du creuset ; 

a organiser, au moyen du creuset induct if, un brassage 
turbulent du bain de silicium (b) en amenant le liquide depuis le 
fond du creuset vers la surface libre en remontant le long de 
l'axe central du creuset ; et 
10 a diriger un plasma (f ) produit par une torche a plasma 

inductive (2) vers la surface du bain pendant une duree permet- 
tant 1 1 elimination d'impuretes pour lesquelles le gaz reactif 
(g r ) du plasma est adapte. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce 
15 que l'intensite du brassage turbulent est fonction de la fre- 
quence d'un champ electromagnet ique cree par le creuset (1) . 

3 . Procede selon la revendication 1 ou 2 , caracterise 
en ce qu* il . consiste a utiliser sequentiellement plusieurs gaz 
reactif s (g r ) . 

2 0 4. Procede selon la revendication 3, caracterise en ce 

que les gaz reactifs (g r ) sont choisis dans le groupe cornprenant 
le chlore, l'oxygene, l'hydrogene et l'eau sous forme de vapeur. 

5 . Procede selon 1 ' une quelconque des revendications 1 
a 4, caracterise en ce qu'il consiste en outre, apres purifi- 

25 cation du bain de silicium (b) : 

a inverser le sens de brassage du bain / et 
a injecter comme gaz reactif (g r ) du plasma, un element 
permettant de doper le silicium. 

6. Procede selon la revendication 5, caracterise en ce 

3 0 que le gaz reactif (g r ) injecte pour doper le silicium est de 

1 1 hydrogene . 

7. Procede selon l ! une quelconque des revendications 1 
a 6, caracterise en ce que le silicium est traite par lots d'un 
volume correspondant sensiblement au volume que peut contenir le 



WO 99/32402 



PCT/FR98/02765 



16 

creuset (l) , le creuset n' etant pas vide integralement a l 1 issue 
du traitement d'un lot courant pour constituer une amorce liquide 
favorisant la fusion lors du lot suivant. 

8 . Procede selon 1 1 une quelconque des re vendi cat ions 1 
a 7, caracterise en ce que, lors d f une phase de demarrage ini- 
tiale de 1 1 installation, le plasma est utilise sans gaz reactif 
pour chauffer la surface de la charge de silicium contenue dans 
le creuset (1) jusqu'a ce que cette charge atteigne une tempe- 
rature suffisante pour le rendre conductrice, la poursuite du 
chauf fage de la charge et son maintien a la temperature souhaitee 
etant par la suite assures par le champ magnetique du creuset 
induct if . 

9. Installation d'affinage du silicium, caracterisee en 
ce qu ! elle comport e : 

un creuset froid induct if (1) propre a recevoir le 

silicium ; 

une torche a plasma inductive (2) dirigee vers la 
surface libre de la charge de silicium contenue dans le creuset ; 
et 

une culasse magnetique amovible (3) entre la torche a 
plasma (2) et le creuset (1), la culasse etant annulaire pour 
permettre le passage de la flamme (f) de plasma. 

10. Installation selon la revendication 9, caracterisee 
en ce que le creuset (1) comporte, en son fond, un orifice (14) 
dont l'ouverture est commandee par une vanne electromagnet ique 
(5) . 
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